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La presente invention a pour objet un precede de 
fabrication d'amides mixtes d'acides carboxyUques 
repondant a l'une des formules generates suivantes : 



/ 
R 

\ 



CO— N 



CO— NRiH 



au moins egal a 2 et au plus egal a 5, sou un reste 
aromatique, substitue ou non, au moms paruellement io 
hydrogene comme cela est le cas du R , Ri ayant a 
meme signification que R 2 et R 3 , X etant un reste 
d'oxvaene (— O — ). d'amine secondaire (— NH — ) 
ou mlthylene (_CH 2 _), R" et R'" signifiant. res- ^ 
pectivement 



(R 4 — C — Rs)„ 
I 



et 



^Lr"' 



N _CO CO-*_ K „, 
R' 

HRiN — CO CO— NRiH 



et 
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/ C °-V R-_J ,_ " CO \ 

/ 1 K 1 R 

\ / 
CO — NRiH HRiN— CO 



dans lesquelles R est soit un reste lineaire signifiant 



(R 2 



_C_ 
I 



Rs)n 



5 ou R, et R 3 sont des hydrogenes ou des restes alcoyles 
substltues ou non et satures ou non, ou des restes ary- 
les substitues ou non, ces restes comprenant un ou 
plusieurs atomes de carbone, n etant un nombre enuer 



(Re — C— R 7 )p 

0dR4.R3.R6 et R 7 sont des hydrogenes ou des res- 
tes alcoyles satures ou non, ou des restes aryles substi- 
tues ou non, ces restes comprenant un ou plusieurs 
atomes de carbone, m et p etant des nombres ent.ers 
dont la somme est au moins egale a 3 et au plus egale a> 
a 11. 

Ce precede est caracterise par le fait que Ton fait 
reagir, dans le rapport stcechiometrique et a une tem- 
perature comprise entre 60° et 250 C, un imide d un 
acide dicarboxylique ou tetracarboxylique. avec une ss 
amine secondaire cyclique. 

La reaction est effectuee de preference entre 100° 
et 150° C. Elle peut egalement etre effectuee en pre- 
sence d'un solvant inerte et/ou d'un catalyseur. 

Comme solvant, on peut utiliser. par exemple, le so 
toluene, le xylene ou encore un exces d amine ,econ- 
daire cyclique. 
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Comme catalyse ur. on peut utiliser un ca'talyse'u'r 
alcalin, tel que la tribenzylamine, la N-benzyltri-' 
methylamine, la pyridine et la triethylenetetrarnine. * 

En ce qui concerne Fimide d'un acide dicarboxy- 
lique, on utilise un imide repondant a la formule gene- 
rale 

O 
II 

c 
c 
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RiN R' NRi 

\/\/ 
C C 

II II 

o o 

ou R' est un resie aromatique, substitue ou non, au 
.moins partiellement hydrog£ne, R\ ayant la meme 
signification que ci-dessus. Ainsi, on peut utiliser, par 
exemple, l'imide pyromellique. 

Comme amine secondaire cyclique, on utilise une 
amine repondant a la formule generate 



dans laquelle R est soit un reste lineaire signifiant 



(R 2 _C — Ra)„ 



ou R.> et R 3 sont des hydrogenes, des restes alcoyles 
substitues ou non et satures ou non, ou des restes ary- 
les substitues ou non, ces restes comprenant un ou 
plusieurs atomes de carbone, n etant un nombre entier 
au moins egal a 2 et au plus egal a 5, soit un reste 
aromatique, substitue ou non, au moins partiellement 
hydrogene, R t ayant la meme signification que R 2 
et R 3 . 

Ainsi, on peut utiliser, par exempie, Timide succi- 
nique, l'imide glutarique, Timide adipique, l'imide 
phtalique, ainsi que leurs derives. 

Quant a l'imide d'un acide tetracarboxylique, on 
utilise un imide repondant a la formule generale : 



HN 

dans laquelle X est 
d'amine secondaire 
f_CH 2 — ), R" et R ,/J 

(R 4 - 



X 

_ R'" ! 

un reste oxygene ( — O — ), 
( — NH — ) ou methylene 
signifiant, respectivement, 

I 

-C — R 5 ) /M . et 



(R 6 — C — R T ) P 

ou R 4 , R 5 , R G et R 7 sont des hydrogenes, des restes 
alcoyles satures ou non, ou des restes aryles substi- 
tues ou non, ces restes comprenant un ou plusieurs 
atomes de carbone, m et p etant des nombres entiers 
dont la somme est au moins egale a 3 et au plus egale 
a 11. 

Ainsi, on peut utiliser, par exemple, la pyrrolidine, 
la piperidine, la morpholine, la piperazine, la hexa- 
methylene-imine ou la dodecamethylene-imine. 



Une molecule d'un imide et une molecule d'une amine reagissent de la maniere'suivante : 
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Une molecule d'une diimide et deux molecules d'uns amine rdagissent de la maniere suivante 

.R" .CO. ".CO .R' 
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Deux molecules d'un imide et une molecule d'une amine difonctionnelle r6agissenc de la maniere sui- 
vante : 

R" 



/ co \ r 

R NRi + HN 



_R". 
R'" 



n / co \ 

NH + RiN R 

X co / 



CO — N 
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CO — NRiH HRiN — CO 



Les amides obtenues selon le precede faisant Fobjet de Finvention se preterit bien comme substances phar- 
aiaceutiques ou comme produits de depart pour la fabrication de ces substances ou de monomdres polymeri- 
5 sables, comme plastifiants ou stabilisants ou comme produits de depart pour la fabrication de ceux-ci. 



Le procede decrit peut etre mis en oeuvre, par 
exemple de la maniere suivante : 

Exemple 1 : 

On melange 99 g d'imide succinique avec 71 g de 
*o pyrolidine et on laisse demarrer la reaction exothermi- 
quement. On chauffe ensuite le melange en reaction a 
100° C et on maintient cette temperature pendant 
trois heures. En refroidissant, on obtient un produit 
cristallin dont le point de fusion se situe entre 105° 
is et 107° G 

Exemple 2 : 

On prepare un melange identique a celui de Fexem- 
ple 1, en y ajoutant 0,2 g de tribenzylamine. On pro- 
cede ensuite comme dans Fexemple 1. Le produit ob- 
20 tenu est identique a celui de cet exemple. 

Exemple 3 : 

On prepare un melange identique a celui de 
Fexemple 1, en y ajoutant 150 ml de toluene. On 
25 chauffe tout ensuite a 100° C pendant 6 h. Le pro- 
duit obtenu par precipitation est identique a celui de 
Fexemple 1. 

Exemple 4 : 

On melange 99 g d'imide succinique avec 85 g 
30 de piperidine. Ce melange est ensuite chauffe" a 
120° C pendant 3 h. On obtient un produit cristallin 
ayant un point de fusion situe entre 103° et 105° C. 

Exemple 5 : 

On prepare un melange identique a celui de 
35 Fexemple 4 en y ajoutant 0,2 g de pyridine. On pro- 
c&de ensuite comme dans Fexemple 4. Le produit 
obtenu est identique a celui de cet exemple. 

Exemple 6 : 

On prepare un melange identique a celui de 
40 Fexemple 4, en y ajoutant 150 ml de xylene. Ce me- 
lange est ensuite chauffe a 120° C pendant 6 h. Le 
produit obtenu par precipitation est identique a celui 
de Fexemple 4. 
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Exemple 7: 

. . On melange 99 g d'imide succinique avec 99 g 
. d'hexamethylene-imine. Ce melange est ensuite 



chauffe a 140° C pendant 3 h. On obtient un produit 
pateux dont le point de fusion se situe entre 74° et 
78o C. 

Exemple 8 : so 

On prepare un melange identique a celui de 
Fexemple 7, en y ajoutant 0,2 g de tribenzylamine et 
150 ml de toluene. Ce melange est ensuite chauffe a 
120° C pendant 6 h. Le produit obtenu par precipita- 
tion est un produit cristallin ayant le point de fusion 55 
a 78° G 

Exemple 9 : 

On melange 10 g d'imide succinique avec 19 g 
de dodecamethylene-imine. Ce melange est ensuite 
chauffe a 120° C pendant environ 12 h. On obtient 60 
un produit pateux dont le point de fusion se situe 
entre 210° et 215° G 

Exemple 10 : 

On melange 29,4 g de phtalimide avec 17 g de 
piperidine et on laisse demarrer la reaction exother- 65 
miquement. On chauffe ensuite le melange en reaction 
a 100° C pendant 8 h. On obtient un produit cristal- 
lin ayant un point de fusion a 120° G 

Exemple 11 : 

On prepare un melange identique a celui de 70 
Fexemple 10, en y ajoutant 30 g de piperidine comme 
solvant. On procede ensuite comme dans Fexemple 
10. Le produit obtenu par precipitation est identique 
a celui de cet exemple. 

Exemple 12 : ts 

On melange 5 g de glutarimide avec 3,7 g de pipe- 
ridine, et on chauffe ensuite ce melange a 100° C 
pendant 3 h. Le produit cristallin obtenu a un point 
de fusion a 85° G 

Exemple 13 : so 

On melange 20 g d'imide succinique avec 17,6 g 
de morpholine. Ce melange est ensuite chauffd a 
130° C pendant 4 h. Le produit cristallin obtenu a un 
point de fusion entre 115° et 116° C. 

Exemple 14 : .85 

On melange 10 g d'imide pyromellique avec 7,8 g 
de piperidine en y ajoutant 150 ml de dimdthylform- 
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amide. Ce melange est ensuite chauffe a 130° C pen- 
dant 4 h Le produit obtenu sous forme de preciptte 
peut etre recristallise dans l'eau. II se decompose entre 
343° et 400° C. 

Exemple 15 : 

On melange 20 g d'imide succinique avec 8,7 g 
de piperazine en ajoutant 150 ml de trimethylerie- 
glycol-diethylether. Ce melange est ensuite chauffe a 
150°C pendant 8 h. Le produit cristallin obtenu par 
precipitation a un point de fusion entre 200° et 

203° C. , . , 

II est a remarquer que chacun des produits ob- 
tenus suivant les exemples ci-dessus peut etre punfie 
par cristallisation dans un solvant appropne Les 
points de fusion indiques correspondent aux produits 
ainsi purifies. 

REVINDICATION 

Procdde de fabrication d'amides mixtes d'acides 
carboxyliques repondant a l'une des formules genera- 
o les suivantes : 
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CO — NRiH HRiN— CO 
dans lesquelles R est soit un reste lineaire signifiant 

(R, — C — R-j), 

oil R, et R 3 sont des hydrogenes ou des restes al- 
coyles" substitues ou non et satures ou non, ou des 
restes aryles substitues ou non, ces restes comprenant 

a un ou plusieurs atomes de carbone, n etant un nom- 
bre entier au moins egal a 2 et au plus egal a 5, soit 
un reste aromatique, substitud ou non, au moinspar- 
tiellement hydrogene comme cela est lecas du R , R t 
ayant la meme signification que R» et R 3 . X etant un 

» reste d'oxygene (-0-) famine secondare 
(_NH— ) ou methylene (— CH 2 — ), R et K 
signifiant, respectivement, 



(R 4 — C — R5) M . 



et (Rg — C — R 7 ), 



oil R 4 , R 5 , Re et R 7 sont des hydrogenes ou des 
restes alcoyles satures ou non, ou des restes ary es 
substitues ou non, ces restes comprenant un ou plu- 
sieurs atomes de carbone, metp etant des nombres as 
entiers dont la somme est au moins egale a -> et au 
plus egale a 11, caractdrise par le fait que Ion fait 
reagir, dans le rapport stcechiometrique et a une tern- 
perature comprise entre 60° et 250° C, un imide d un 
acide dicarboxylique ou tetracarboxylique, avec une io 
amine secondare cyclique. 

SOUS-REVENDICATIONS 

1 Procede selon la revendication, caracteris6 par 
le fait qu'on effectue la reaction en presence d'un sol- 
vant inerte. 

2 Procdde selon la revendication et la sous-reven- 
dication 1, caracteris6 par le fait qu'on effectue la 
reaction en presence d'un catalyseur alcahn. 

3 Procedd selon la revendication et les sous-reven- 
dications 1 et 2, caract6rise par le fait que l'on so 
effectue la reaction a une temperature comprise entre 
100° et 150° C. 

4 Procede selon la revendication et les sous-reven- 
dications 1 a 3, caracterise par le fait que ledit imide 
d'un acide dicarboxylique est un imide repondant a K 
la formule generate 



C 

R^^NRi 

i 

o 

dans laquelle R est soit un reste lineaire signifiant 

(R,_C — Rs)„ 
* I 

oil R, et R 3 sont des hydrogenes, ou des restes alcoy- 
les substitues ou non et satures ou non, ou des restes 
aryles substitues ou non, ces restes comprenant un 
ou plusieurs atomes de carbone, n etant un nombre 
entier au moins egal a 2 et au plus 6gal a 5, soit un 
reste aromatique, substitue ou non, au moins partiel- 
lement hydrogene, R t ayant la meme signification que 
R, et R 3 . 

5 Proced6 selon la revendication et les sous-reven- 
dications 1 a 4, caractdrise par le fait que ledit imide 
est un des imides suivants : l'imide succimque, 1 imide 
glutarique, l'imide adipique et l'imide phtahque. 

6 Procede selon la revendication et les sous-reven- 
dications 1 a 3, caracterise par le fait que ledit imide 



d'un acide tdtracarboxylique est* un imide rdpondant 
a la formule generate 

O O 
II II 

c c 

/ \ / \ 

f f 

o o 

ou R' est un reste aromatique, substitue ou non, au 
moins partiellement hydrogene, R t 6tant un hydro- 
gene, un reste alcoyle substitue ou non et sature ou 
non, ou un reste aryle substitue ou non, ces restes 
comprenant un ou plusieurs atomes de carbone- 

7. Procede seion la revendication et les sous-reven- 
dications 1 a 3 et 6, caracterise par le fait que ledit 
imide d'un acide tetracarboxylique est l'imide pyro- 
mellique. 

8. Procede seloa la revendication et les sous-reven- 
dications 1 a 3, caracterise par le fait que ladite amine 
secondaire cyclique est une amine repondant a la for- 
mule generate 




dans laquelle X est un reste oxygene ( — O — ), 
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d'amine secondaire ( — NH — ) ou methylene 
( — CH 2 — ), R" et R'" signifiant, respectivement, 

I 

(R 4 _C— R 5 ) m , et 



(Rfl — C — Rr) P 

ou R 4 , R 5 , R 6 et R 7 sont des hydrogenes, des restes 
alcoyles satures ou non, ou des restes aryles substi- 
tues ou non, ces restes comprenant un ou plusieurs 
atomes de carbone, m et p etant des nombres entiers 
dont la somme est au moins 6gale a 3 et au plus 
egale all. 

9. Proc6d6 selon la revendication et les sous-reven- 
dications 1 a 3 et 8, caract6rise par le fait que ladite 
amine est une des amines suivantes : la pyrrolidine, 
la piperidine, la hexamethylene-imine, la morpholine, 
la pip6razine et la dodecamethylene-imine. 

10. Precede selon la revendication et les sous- 
revendications 1 et 2, caracterise par le fait que ledit 
solvant est un des solvants suivants : le toluene, le 
xylene et Fexces de ladite amine secondaire cyclique. 

11. Procede selon la revendication et les sous- 
re vend ications 1 et 2, caracterise par le fait que ledit 
catalyseur alcalin est un des catalyseurs suivants : la 
tribenzylamine, la N-benzyltrimethylamine, la pyri- 
dine et la triethylene-tetramine. 
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